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Vervvendung von Polysaccharide!! oder Polysaccharidderivateiu die nach 
Vergelung und HeiB-Dampf-Mahltrocknung mittels Gas- oder Wasserdampf- 
trocknung hergestellt wurden, in Baustoffgemischen 

Die vorliegende Erfindung betrifft Polysaccharide oder Polysaccharidderivate, 
insbesondere Polysaccharidether, vorzugsweise Celluloseether und deren Einsatz in 
Baustoffmischungen, wie z.B. Hand- und Maschinenputzen, Fliesenklebern, Spritz- 
betonmassen, FlieBestrichen, Zementextrudaten, Spachtelmassen und Dispersions- 
farben, wobei die Celluloseether nach Vergelung und HeiB-Dampf-Mahltrocknung 
mittels Gas- oder Wasserdampftrocknung hergestellt werden. 

Dem Einsatz von Polysacchariden bzw. Polysaccharidethern, insbesondere Cellu- 
loseethern, kommt in den verschiedensten Anwendungssystemen unterschiedliche 
Bedeutung zu. In Abhangigkeit von der Art des Celluloseethers und seiner Konzen- 
tration und seinem Molekulargewicht wirken die Produkte in den jeweiligen For- 
mulierungen verdickend und zeigen unterschiedliche thixotrope und/oder struktur- 
viskose Eigenschaften und steuern daruber wiederum die Verarbeitungseigen- 
schaften, die je nach Anwendungsgebiet (z.B. Einsatz in Lebensmitteln, Pharma, 
Kosmetik u.a.) unterschiedliche ZielgroBen beinhalten [s. z.B. Ullmann's Encyclo- 
pedia of Industrial Chemistry, Vol. 5 A, Verlag Chemie, Weinheim/New York, 1986]. 
Bei der hier vorliegenden Anmeldung der erfmdungsgemaB hergestellten Cellulose- 
ether werden insbesondere Anwendungen im Bereich Bau (z.B. Hand- und 
Maschinenputze, Fliesenkleber, Spritzbetonmassen, FlieBestriche, Zementextrudate, 
Spachtelmassen und Dispersionsfarben) betrachtet. 

In Zement- und Gipsputzen steuern Celluloseether, insbesondere Methylcellulose- 
mischether, den Wasseranspruch und daruber die Verarbeitungszeit und die Putzer- 
giebigkeit. Uber die Wasserriickhaltung werden die Verarbeitungseigenschaften, wie 
z.B. die Geschmeidigkeit, Konsistenz, Plastifizierung, Klebneigung am Glattwerk- 
zeug und die Kammbarkeit sowie die Stand- und Abrutschfestigkeit und Schlamme- 
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bildung festgelegt. Der Einsatz von Celluloseethern steuert dariiber hinaus die 
Haftung zum Untergrund und gewahrleistet eine gesicherte Aushartung. 

Bei der Zementextrusion kommt es u. a. darauf an, dass die Baustoffgemische auch 
unter hohem Druck formstabil und gut verpreBbar bleiben sowie iiber eine aus- 
reichend hohe Wasserruckhaltung auch bei hoheren Temperaturen von ca. 40 - 50 °C 
verfugen. Um dies zu erreichen, werden verschiedenste Celluloseether, insbesondere 
Methylcellulose(misch)ether den Baustoffgemischen zugesetzt. 

Die in Fliesenklebem eingesetzten Celluloseether mtissen eine ausreichend hohe 
Verdickungswirkung (Konsistenz) und Wasserruckhaltung sicherstellen. Zudem 
werden dadurch die Haftung zum Untergrund sowie die Standfestigkeit deutlich ver- 
bessert. Der mit dem Celluloseether formulierte Fliesenkleber muB eine ausreichend 
hohe Abrutschfestigkeit besitzen sowie sehr gute Werte fur die Haftzugfestigkeit bei 
unterschiedlichen Lagerbedingungen der Fliesen, auch unter kritischen Bedingungen 
(z.B. Warmlagerung bei 70°C, Lagerung unter Frost-Tau-Wechsel-Bedingungen, 
Wasserlagerung) aufweisen. 

Bei Einsatz in Spachtelmassen kommt es auf das Einruhr- und Andickverhalten beim 
Verarbeiten der Spachtelmassen an. Uber die Art des eingesetzten Celluloseethers 
und des damit verbundenen rheologischen Profils werden anwendungstechnische 
Eigenschaften wie z. B. die Leichtgangigkeit und Standfestigkeit der Spachtelmassen 
eingestellt. Eine ausreichend hohe Wasserruckhaltung ist erforderlich, um RiB- 
bildungen bei der Verarbeitung zu vermeiden. 

Fur den Einsatz von Celluloseethern in wassrigen Beschichtungssystemen, wie z.B. 
Dispersionsfarben, Silikonharzfarben und Silikatfarben geht der Wunsch des Ver- 
brauchers dahin, Celluloseether einzusetzen, deren Einsatz in der Farbe mit guten 
anwendungstechnischen Eigenschaften der Farbe bzw. des getrockneten Films [z.B. 
geringe Spritzneigung, gute Farboberflache, gute Pigmentverteilung, hohe Wasch- 
und Scheuerbestandigkeit u. a.] einhergeht. Zudem soli sich der Celluloseether durch 
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eine hohe Verdickerlei stung, eine gute Lagerstabilitat in der Farbe und eine einfache 
Verarbeitung und umweltfreundliche Applikation auszeichnen. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, dass die nach EP-A 09 54 536, DE-A 
19 754 064 bzw. WO 98/907931 gefertigten Polysaccharide oder Polysaccharid- 
derivate, insbesondere Celluloseether mit thermischem Flockpunkt, die einer 
Vergelung bzw. Losung in 35 bis 99 Gew.-% Wasser und anschlieBender Mahl- 
trocknung unterzogen wurden, besonders vorteilhafte Eigenschaften in Baustoffen, 
z. B. mineralisch gebundenen Baustoffgemischen, wie z.B. Fliesenklebern, Zement- 
extrudaten, Putzen, insbesondere Putzen auf Gips-, Kalkhydrat- und Zementbasis, 
Spachtelmassen, FlieBausgleichsmassen und Baustoffmischungen auf Betonbasis 
(z. B. Spritzbeton) sowie Anstrichmitteln, aufweisen. 

Gegenstand der Erfindung ist daher die Verwendung von Polysaccharide oder Poly- 
saccharidderivaten als Komponenten von Baustoffgemischen, wobei die Poly- 
saccharidderivate erhaltlich sind durch 

a) Auflosen oder Quellen des Polysaccharids oder Polysaccharidderivats in 35 
bis 99 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Gesamtgewicht, 

b) Uberfuhrung des Wassers aus dem gequollenen oder gelosten Polysaccharid 
oder Polysaccharidderivat in die Dampfphase und gleichzeitige Uberfuhrung 
des gelosten oder gequollenen Polysaccharids oder Polysaccharidderivats in 
den Festkorperzustand durch Eintrag mittels eines Gasstroms in ein Mahl- 
werk, wobei durch den Gasstrom das Wasser aus dem Polysaccharid oder 
Polysaccharidderivat ausgetrieben wird, 

c) Abtrennung der Feststoffpartikel des Polysaccharids oder Polysaccharid- 
derivates vom Gasstrom und gegebenenfalls Trocknung des Polysaccharids 
oder Polysaccharidderivats. 
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Bevorzugt sind die Polysaccharide oder Polysaccharidderivate erhaltlich durch 

a) Aufldsung oder Quellung des Polysaccharids oder Polysaccharidderivates in 
50 bis 80 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Gesamtgewicht 

b) Uberfuhrung des Wassers aus dem gequollenen oder gelosten Polysaccharids 
oder Polysaccharidderivat in die Dampfphase und gleichzeitige Uberfuhrung 
des gelosten oder gequollenen Polysaccharids oder Polysaccharidderivates in 
den Festkorperzustand durch Eintrag des gelosten oder gequollenen Poly- 
saccharids oder Polysaccharidderivates in eine Hochdrehzahl-Gasstrom-Prall- 
miihle, wobei durch den Gasstrom eines iiberhitzten Wasserdampf/Inertgas- 
Gemisches oder Wasserdampf-Luft-Gemisches mit einem Wasserdampfanteil 
von 40 bis 99 Gew.-%, bezogen auf das Wasserdampf/Inertgas-Gemisch oder 
Wasserdampf/Luft-Gemisch, das Wasser aus dem Polysaccharid oder Poly- 
saccharidderivat ausgetrieben wird, 

c) Abtrennung der Feststoffpartikel des Polysaccharids oder Polysaccharid- 
derivates vom Gasstrom und ggf. Trocknung des Polysaccharidderivats. 

20 Die erfindungsgemaB verwendeten Polysaccharide oder Polysaccharidderivate, 
bevorzugt Celluloseether, besonders bevorzugt Methylhydroxyethylcelluloseether, 
zeigen z.B. bei Einsatz in Putzen ein gegeniiber herkommlich hergestellten Methyl- 
hydroxyethylcelluloseethern verbessertes Wasserriickhaltevermogen, insbesondere 
unter besonders kritischen Bedingungen [z.B. bei 40°C]. In Fliesenklebern kommt es 

25 bei Einsatz der erfindungsgemaB beanspruchten Produkte zu verbesserten Haflzug- 
festigkeiten und/oder einem schnelleren Aushartebeginn des Klebers. Bei Einsatz der 
erfindungsgemaB beanspruchten Produkte in der Zementextrusion zeigt sich eine 
deutlich bessere Plastifizierung und Formstabilitat sowie eine geringere RiBbildung 
der extrudierten Formkorper. In alien Fallen sind mit den Vorteilen der erfin- 

30 dungsgemaB beanspruchten Produkte technische oder okonomische Vorteile fur den 
Anwender verbunden. 
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Vorzugsweise werden die erfindungsgemaB verwendeten Produkte nach einem 
Verfahren hergestellt, das wie folgt aussieht: 

a) ein Polysaccharid oder Polysaccharidderivat, insbesondere Cellulosederivat, 
vorzugsweise Celluloseether wird in einer ausreichenden Menge von 50 bis 
80 Gew.-%, bevorzugt 65 bis 78 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Gesamt- 
gewicht, gequollen oder gelost und anschlieBend 

b) in einer Hochdrehzahl-Gasstrom-Prallmuhle durch den Gasstrom eines iiber- 
hitzten Wasserdampf/Inertgas-Gemisches oder Wasserdampf/Luft-Gemisches 
mit einem Wasserdampfanteil von 40 bis 99 Gew.% bezogen auf das Wasser- 
dampf/Inertgas-Gemisch oder Wasserdampf/Luft-Gemisch, wird das Wasser 
aus dem gequollenen oder gelosten Polysaccharid oder Polysaccharidderivat, 
in die Dampfphase und das geloste oder Polysaccharid oder gequollene 
Polysaccharidderivat in den Festkorperzustand in Form feinteiliger Feststoff- 
partikel uberfiihrt. 

c) die erhaltenen Feststoffpartikel werden vom Gasstrom abgetrennt und dann 
gegebenenfalls getrocknet. 

Das Verfahren ist gegeniiber dem Stand der Technik wie z.B. in EP-A-0 049 815, 
EP-A-0 370 447, EP-A-0 348 046, EP-A-0 835 881, GB-A-2 262 527 beschrieben, 
deutlich wirtschaftlicher, da das Warmetragergas aus iiberhitztem Wasser- 
dampf7Inertgas-Gernisch oder Wasserdampf/Luft-Gemisch besteht und die zur 
Mahlung eingetragene Energie wiederum in Warmenergie umgewandelt wird und 
sich damit wieder im Warmetragergas wiederfindet und somit genutzt werden kann. 

Nach dem oben bezeichneten Verfahren lassen sich eine Vielzahl von Poly- 
saccharide^ Polysaccharidderivaten, insbesondere Celluloseethern mit oder ohne 
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thermischem Flockpunkt okonomisch herstellen und in verschiedensten Anwen- 
dungsgebieten einsetzen. 

ErfindungsgemaB werden die Polys accharidderivate, insbesondere Celluloseether in 
5 Baustoffmischungen, wie mineralisch gebundenen oder dispersionsgebundenen 
Systemen, wie z. B. Hand- und Maschinenputzen, z.B. auf Gips-, Kalkhydrat- oder 
Zementbasis, Mortel, Fliesenklebern, Spritzbetonmassen, FuBbodenausgleichs- 
massen, Zement- und Kalk-Sandsteinextrudaten, Fugenfullern und Spachtelmassen 
sowie Anstrichmitteln, z.B. Leim-, Silikat-, Mineral-, Dispersionsfarben sowie 
10 wassrigen oder organoloslichen Lacksystemen verwendet. Eine Beschrankung auf 
die vorgenannten bevorzugten Verwendungsgebiete im Bereich der Bauwerkstoffe ist 
damit jedoch nicht verbunden. Bevorzugt ist die Verwendung in mineralisch gebun- 
denen Systemen. 

15 Fur die vorgenannten Anwendungsgebiete liegen die tiblichen Einsatzmengen der 
Celluloseether im Bereich von 0,001-50 Gew.-%, vorzugsweise 0,001-10 Gew.-%, 
bezogen auf die Gesamttrockenmasse. Die Menge des den Baustoffgemischen zu- 
zusetzenden Polysaccharidderivates, insbesondere Celluloseethers, ist dabei vom 
jeweiligen speziellen Anwendungszweck abhangig. Bei Verputzmassen auf Gips- 

20 basis liegt die Menge des zuzusetzenden Celluloseethers iiblicherweise im Bereich 
von 0,05 bis 0,5 Gew.-%, bei Zementverputzmassen liegt die Menge im Bereich von 
0,02 bis 0,3 Gew.-%, bezogen auf die Gesamttrockenmasse. Die zuzusetzenden 
Mengen bei Spachtelmassen, Fliesenklebern und im Bereich Zementextrusion liegen 
iiblicherweise hdher; z. B. liegt die Einsatzmenge bei Spachtelmassen auf Gipsbasis 

25 bei ca. 0,1 bis 2 Gew.-% bzw. 0,1 bis 1 Gew.-% fur Spachtelmassen auf Zement- 
basis, bezogen auf die Gesamttrockenmasse. 

Es konnen erfindungsgemafl sowohl ionische wie auch nicht-ionische Polysaccharide 
oder Polysaccharidderivate, insbesondere Polysaccharidether und -ester, insbeson- 
30 dere Celluloseether, mit thermischem Flockpunkt als auch ohne einen thermischen 
Flockpunkt in den genannten Anwendungsgebieten eingesetzt werden. Als besonders 
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bevorzugte Celluloseether und Celluloseester, die nach einem der vorgenannten Ver- 
fahren in den oben genannten Einsatzgebieten zur Anwendung kommen, werden 
solche verwendet, die mindestens einen oder mehrere (sogenannte binare oder ternare 
Mischether) der nachfolgend bezeichneten Substituenten besitzen. Als solche seien 
genannt: 

Hydroxethyl-, Hydroxypropyl-, Hydroxybutyl-, Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Benzyl-, 
Phosphonomethyl-, Phosphonoethyl-, Dihydroxypropyl-, Carboxymethyl-, Sulfo- 
methyl-, Sulfoethyl-, hydrophobe langkettige verzweigte und nicht verzweigte 
Alkylreste, hydrophobe langkettige verzweigte und nicht verzweigte Alkylarylreste 
oder Arylalkylreste, N,N-Diethylaminoalkyl- und kationische oder kationisierte 
Reste sowie Acetat-, Propionat-, Butyrat-, Lactat-, Nitrat-, Sulfatgruppen. 

Exemplarisch seien fur die erfindungsgemaB beanspruchten Polysaccharidderivate, 
insbesondere Polysaccharidether und -ester, folgende Produkte hervorgehoben: 

A) Cellulosederivate, insbesondere Celluloseether, wie z.B. Hydroxyalkyl- 
cellulosen [Hydroxyethylcellulose (HEC), Hydroxypropylcellulose (HPC), 
Hydroxypropylhydroxyethylcellulose (HPHEC)], Carboxyalkylcellulosen 
[Carboxymethylcellulose (CMC)], Carboxyalkylhydroxyalkylcellulosen 
[Carboxymethylhydroxyethylcellulose (CMHEC), Carboxymethylhydroxy- 
propylcellulose (CMHPC)], Sulfoalkylcellulosen [Sulfoethylcellulose (SEC), 
Sulfopropylcellulose (SPC)], Carboxyalkylsulfoalkylcellulosen [Carboxy- 
methylsulfoethylcellulose (CMSEC), Carboxymethylsulfopropylcellulose 
(CMSPC)], Hydroxyalkylsulfoalkylcellulosen [Hydroxyethylsulfoethyl- 
cellulose (HESEC), Hydroxypropylsulfoethylcellulose (HPSEC), Hydroxy- 
ethylhydroxypropylsulfoethylcellulose (HEHPSEC)], Alkyl-Hydroxyalkyl- 
sulfoalkylcellulosen [Methylhydroxyethylsulfoethylcellulose (MHESEC), 
Methylhydroxypropylsulfoethylcellulose (MHPSEC), Methylhydroxyethyl- 
hydroxypropylsulfoethylcellulose (MHEHPSEC)], Alkylcellulosen [Methyl- 
cellulose (MC), Ethylcellulose (EC)], Alkylhydroxyalkylcellulose [Methyl- 
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hydroxyethylcellulose (MHEC), Ethylhydroxyethylcellulose (EHEC), 
Methylhydroxypropylcellulose (MHPC), Ethylhydroxypropylcellulose 
(EHPC)], Alkenylcellulosen und ionische und nicht-ionische Alkenylcellu- 
losemischether [z.B. Allylcellulose, Allylmethylcellulose, Allylethylcellulose, 
Carboxymethylallylcellulose)], Dialkylaminoalkylcellulosen [z.B. N,N- 
Dimethylamino-ethylcellulose, N,N-Diethylaminoethylcellulose], Dialkyl- 
aminoalkylhydroxyalkylcellulosen [z.B . N,N-Dimethylaminethylohydroxy- 
ethylcellulose, N ? N-Dimethylaminethylo-hydroxyproypylcellulose], Aryl- 
und Arylalkyl- und Arylhydroxyalkylcellulosen [z.B. Benzylcellulose, 
Methylbenzylcellulose, Benzylhydroxyethylcellulose] sowie Umsetzungs- 
produkte der vorgenannten Celluloseether mit hydrophob modifizierten 
Glycidylethern, die Alkylreste mit C3 bis C15- oder Arylalkylreste mit C 7 bis 
Ci 5-Kohlenstoffatome besitzen. 

Starke und Starkederivate, insbesondere Starkeether, besonders bevorzugt 
kalt- und heiflwasserlosliche Starkeether, wie z.B. oxidierte, hydroxy alky- 
lierte, carboxyalkylierte, alkylierte, Stickstoff enthaltende kationisierte oder 
kationische Starkeether. 

Galaktomannane, wie Johannesbrotkemmehl, Guar und Guarderivate, ins- 
besondere Guarether, wie z.B. Hydroxy ethyl guar, Hydroxypropylguar, 
Methylguar, Ethylguar, Methylhydroxyethylguar, Methylhydroxypropylguar 
und Carboxymethylguar. 

Alginate und Derivate hiervon. 

Physikalische Abmischungen von Celluloseethern, wie z.B. von Methyl- 
hydroxyethylcellulose mit Carboxymethylcellulose. Abmischungen von 
Starkeethern, wie z.B. Hydroxyethylstarke mit kationischer Starke und/oder 
carboxym ethyl ierter Starke. Abmischungen von Guarethern, wie z.B. 
Hydroxyethylguar mit Methylguar. Sowie Abmischungen von Cellulose- 
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ethern mit Starkeethem und/oder Guarethern, wie z.B. Methylhydroxyethyl- 
cellulose mit Hydroxypropylstarke und Hydroxypropylguar. 

F) Cellulose- und Starkeester, wie z. B. Cellulosenitrat, -acetat, butyrat. 

Besonders bevorzugte Polysaccharide bzw. Polysaccharidderivate sind Cellulose- 
derivate, insbesondere wasser- und oder organolosliche Celluloseether, wie z.B. 
Methylcelluloseether (MC), Ethylcelluloseether (EC), Carboxymethylcelluloseether 
(CMC) [vorzugsweise Salze hiervon, wie z.B. Natrium-Carboxymethylcellulose- 
ether], Methylhydroxyethylcellulose (MHEC), Methylhydroxypropylcellulose 
(MHPC), Ethylhydroxyethylcellulose (EHEC), Ethylhydroxypropylcellulose 
(EHPC), Methylhydroxyethylhydroxypropylcellulose (MHEHPC), Hydroxyethyl- 
cellulose (HEC) und Hydroxypropylcellulose (HPC) sowie Umsetzungsprodukte der 
vorgenannten Celluloseether mit Reagenzien, die langkettige lineare oder verzweigte 
Alkylgruppen mit C 2 bis Ci 8 - oder Arylalkylgruppen mit C 7 bis Ci 5 -Kohlenstoff- 
atomen enthalten. 

Der Anteil der an den jeweiligen Formulierungen eingesetzten Celluloseether ist 
abhangig vom jeweiligen Anwendungsgebiet und Einsatzzweck und liegt je nach 
Anwendung bei 0,01 - 50 Gew.-%, insbesondere 0,01 - 10 Gew.-% bezogen auf die 
Gesamtmenge an Trockensubstanz. 

Dem Fachmann ist bekannt, dass Celluloseether ublicherweise nicht allein, sondern 
mit einer Reihe von Zusatzstoffen und/oder Modifizierungsmitteln in den Formu- 
lierungen eingesetzt werden, um so bestimmte Effekte bei der Verarbeitung zu 
verbessern. So konnen die in Baustoffmischungen (Putzen, Fliesenklebern, Spachtel- 
massen u.a.) Verwendung findenden Celluloseether z. B. mit Hydrokolloiden, Kunst- 
stoffdispersionspulvern, Entschaumern, Quellmitteln, Fiillstoffen, Leichtzusatz- 
stoffen, Polyacrylaten, Polyacrylamiden, Hydrophobierungsmitteln, Luftporen- 
bildnern, synthetischen Verdickern, Dispergierhilfsmitteln, Verfliissigern und/oder 
Verzogerern bzw. Verzogerungsgemischen und/oder Beschleunigern und/oder 
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Stabilisatoren abgemischt werden. Typische Fullstoffe sind Quarzsand, Dolomit, 
Kalksteinsand, Calciumsulfat-Dihydrat u.a. oder deren Mehle. 

Baustoffgemische auf Gips-, Kalkydrat- und Zementbasis besitzen ublicherweise 
folgende Zusammensetzung (Trockenmasse): 



99,99 - 1 Gew.-% Gips, Kalkhydrat, Zement oder Kalkhydrat/Zement 

0,001 - 5 Gew.-% herkommliche bzw. erfmdungsgemaB beanspruchte Celluloseether 

0 - 90 Gew.-% Quarzsand oder Kalksteinsand 

0-10 Gew.-% Kunststoffdispersionspulver 

0-10 Gew.-% Leichtzusatzstoffe 

0 - 1 Gew.-% Hydrophobierungsmittel 

0 - 0,5 Gew.-% Starkeether 

0-0,1 Gew.-% Luftporenbildner 



Den Baustoffgemischen wird ublicherweise soviel Wasser hinzugegeben, bis die 
gewiinschte Konsistenz erreicht ist. Art, Zusammensetzung und Verarbeitung der 
Baustoffgemische sind dem Fachmann bekannt [s. z. B. Produktbroschiire der Wolff 
Walsrode AG „WaIocel® M - Methylcellulosen fur Putz- und Mauermortel" 
02/1996]. 



Art und Anteil der jeweiligen Hilsmittel oder Zuschlagstoffe sind dem Fachmann 
allgemein bekannt. Eine Beschrankung auf die vorgenannten Zusatze besteht nicht. 
Je nach anwendungsteclmischen Erfordernissen kann das Putzsystem weitere 
Additive enthalten [s. hierzu auch: I. Schrage in: „Ullmanns Enzyklopadie der 
technischen Chemie", Bd. 9, Verlag Chemie, Weinheim, New York, 1974, S. 312 ff 
und dort zitierte Literatur sowie z.B. DE-A-19 541 945; DE-A-19 543 933; EP-A- 
0 458 328, US 5,047,086. 
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Beispiele 

In den nachfolgend aufgefiihrten Ausfuhrungs- und Vergleichsbeispielen wird das 
Wesen der erfinderischen Tatigkeit exemplarisch beschrieben. Die erfindungsgemaB 
beanspruchten Celluloseether werden dabei jeweils mit einer handelsiiblichen 
Methylhydroxyethylcellulose verglichen. 

Bei den erfindungsgemaB beanspruchten, weiter unten beispielhaft erwahnten 
Celluloseethern haben die Bezeichnungen „DS" (Durchschnittlicher Substitutions- 
grad) und „MS" (Molarer Substitutionsgrad) die dem Fachmann bekannte Bedeu- 
tung. Der „DS" bezeichnet die Durchschnittsanzahl der in der Cellulose substituier- 
ten Hydroxylgruppen pro Anhydroglukoseeinheit. Der „MS" kennzeichnet die 
Durchnittsanzahl der Mole, der mit der Cellulose kombinierten Reaktionspartner pro 
Anhydroglukoseeinheit. 

In den weiter unten bezeichneten Beispielen wird die Bestimmung der Viskositaten 
2 Gew.-%-iger wassriger Losungen mit destilliertem Wasser mit einem Roations- 
viskosimeter vom Typ Haake, Typ RV 100, System M 500, MeBeinrichtung MV, 
nach DIN 53 019, bei einem Schergefalle von D= 2,5 s" 1 , bei einer Temperatur von 
20°C durchgefuhrt. 

Beispielhaft wird das Wesen der Erfindung anhand der weiter unten bezeichneten 
Anwendungen beschrieben. Dabei werden stets Methyl-Hydroxyethylcelluloseether 
(MHEC) als Celluloseether eingesetzt. Die erfindungsgemaB eingesetzten Methyl- 
Hydroxyethylcelluloseether entsprechen in der Art der Herstellung (Alkalisierung, 
Veretherung, Reinigung) und in der Substitution (DS-Methyl und MS-Hydroxyethyl) 
exakt dem jeweiligen Referenzmuster. Im Unterschied zum Stand der Technik 
werden die erfindungsgemaB beanspruchten Methyl-Hydroxyethylcelluloseether in 
der weiter oben bezeichneten Weise mit 65 bis 78 Gew.-% Wasser, bezogen auf das 
Gesamtgewicht, gequollen oder gelost In einer Hochdrehzahl-Gasstrom-Prallmuhle 
wird anschlieBend durch den Gasstrom eines uberhitzten Wasserdampf/Inertgas- 
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Gemisches oder Wasserdampf/Luft-Gemisches mit einem Wasserdampfanteil von 40 
bis 99 Gew.% bezogen auf das Wasserdampf/Inertgas-Gemisch oder Wasser- 
dampf7Luft-Gemisch, das Wasser aus dem gequollenen oder gelosten Celluloseether 
in die Dampfphase und der geloste oder gequollene Celluloseether in den Festkorper- 
zustand in Form feinteiliger Feststoffpartikel uberfuhrt. Die so erhaltenen Feststoff- 
partikel werden vom Gasstrom abgetrennt und getrocknet. 

Die Prozentangaben bedeuten Gewichtsprozent. Die Bezeichnungen „min" und „s" 
stehen fur Minuten bzw. Sekunden; die Bezeichnung „UpM" fur „Umdrehungen pro 
Minute". Mit „DS-Me" und „MS-HE" wird die Hone der Substitution durch Methyl- 
und Hydroxyethylgruppen bezeichnet Die Kurzel „PP" und „PF" bezeichnen den 
Mahlfeinheitsgrad des verwendeten Produktes und stehen fur Feinstpulver („PP") 
und Feinpulver „PF". Die Sieblinien werden jewei Is beispielhaft erwahnt. 

Mit den Bezeichnungen „WRV" und „Differenz WRV" werden die Hohe des 
Wasserriickhaltevermogens bzw. der Abfall des Wasserriickhaltevermogens bei einer 
Temperaturerhohung von 20°C auf 40°C in Prozentpunkten bezeichnet. 

Der Wasser-Feststoff-Faktor (W/F) ist wie folgt definiert: 

W/F= Wasserdurchsatz / [NaBmorteldurchsatz - Wasserdurchsatz] 

(s. o.g. Produktbroschure der Wolff Walsrode AG). 

Fur die Bestimmung der Sieblinien werden die Celluloseether mittels einer Sieb- 
maschine mit Sieben nach DIN 4188 ausgesiebt. Es werden Siebe mit Maschen- 
weiten von 0,25 mm, 0,20 mm; 0,16 mm, 0,125 mm, 0,100 mm und 0,063 mm 
verwendet. 

Die Zusammensetzung der in den Beispielen bezeichneten Baustoffgemische geht 
aus Tabelle 1 hervor. Die dort bezeichneten Angaben stellen Gewichtsteile dar. 



WW 5571 

- 13 - 



Tabelle 1 : Zusammensetzung der in den Beispielen bezeichneten Baustoffgemische 





. lVd.llvZ.C 1 1 1 CI 1 ip LI l£ 


r iicbcriKicuer 


z>emeniexirusion 


o T*t 1 ?i n H 7 f=>m t 


1 nnn 




o nnn 


Kalkhydrat 


900 






Quarzsand 


700 


585 


2000 


Celluloseether 


9 


40 


18 


Hydrophobierungsmittel 


20 






Luftporenbildner 


2,0 






Cellulosefasern 






200 


Kunststoffdispersionspulver 




15 





ErfindungsgemaBe Verwendung im Kalk-Zementputz: 
5 Fur die Versuche im Kalkzementputz wird Portlandzement der Bezeichnung CEM I 
32,5R, Werk Hover, Firma Alsen-Breitenburg, als Sand Quarzsand mit der Feinheit 
F34, Firma Quarzwerke Frechen, und Kalkhydrat der Firma Dyckerhoff eingesetzt. 
Als Luftporenbildner wird das Produkt LP-W-1®, Firma Wolff Walsrode AG, 
verwendet; Zinkstearat, Firma Greven Fettchemie, stellt das Hydrophobierungs- 

10 mittel dar. Die Produkte werden mit den in Tabelle 1 bezeichneten, weiter unten 
beschriebenen Celluloseethern abgemischt. Nach DIN 18555, Teil 2, wird die 
Konsistenz durch Ermittlung des Ausbreitmafies bestimmt. Als Celluloseether wird 
das Produkt Walocel® MKX 60000 PF01, Wolff Walsrode AG, als Vergleichs- 
standard verwendet. Die Bestimmung des Wasserriickhaltevermogens erfolgt nach 

15 DIN 18555, Teil 7. Der Wasser-Feststoff-Faktor wird auf 0,21 eingestellt und der 
Putz nach den weiter unten aufgeflihrten Prufmethoden untersucht. 

ErfindungsgemaBe Verwendung im Fliesenkleber: 

Fur die Versuche in Fliesenklebern wird als Kunststoffdispersionspulver Elotex WS 
20 45®, Firma Elotex AG, verwendet. Der fur Austestungen in Fliesenklebern ver- 
wendete Portlandzement hat die Bezeichnung CEM I 42, 5R, Werk Lagerdorf/Fa. 
Alsen-Breitenburg. Als Sand wird hierbei Quarzsand mit der Feinheit F34, Quarz- 
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werke Frechen eingesetzt. Als Celluloseether wird das Produkt Walocel® MKX 
40000 PP01, Wolff Walsrode AG, als Vergleichsstandard verwendet. Die in Tabelle 
1 bezeichneten Mengen an Trockensubstanz werden in einem Polybeutel abgewogen 
und ca. 5 Min per Hand gut durch mehrfaches Schutteln homogen durchmischt, 
wobei etwaige Zementklumpen vorher zerdriickt werden. Mit den in Tabelle 1 
bezeichneten Mengen wird durch Zusatz von Wasser ein Wasser-Feststoff-Faktor 
von 0,23 eingestellt und der so erhaltene Fliesenkleber nach den weiter unten 
aufgefiihrten Prufmethoden untersucht. 

ErfmdungsgemaBe Verwendung in der Zementextrusion: 

Fur die Versuche zur Zementextrusion wird Portlandzement der Bezeichnung CEM I 
32,5R, Werk Hover, Firma AIsen-Breitenburg und als Sand Quarzsand mit der 
Feinheit W12, Quarzwerke Frechen, verwendet. Als Cellulosefasern wird Arbocel® 
BWW 40, Firma Rettenmaier & Sonne, eingesetzt. Als Celluloseether wird das 
Produkt Walocel® VP-M-20678, Wolff Walsrode AG, als Vergleichsstandard ver- 
wendet. Die Extrusionsversuche erfolgen mit einem Lodige-Mischer, Typ M20 MK, 
Firma Lodige, und einem Technikumsextruder vom Typ PZ VM8D, Firma Handle. 
Bei der Herstellung der Extrudate wird so vorgegangen, dass die in der Rezeptur 
bezeichnete Menge an trockener Substanz in den Lodige-Mischer eingegeben wird. 
Nach homogenem Vermischen der Trockenmischung [4 Min, 250 UpM], wird die 
zur Erreichung eines Wasser-Feststoff-Faktors von 0,31 erforderliche Menge an 
warmem Wasser [T= 35°C] mit 4,0 bar eingedust und das Gemenge fur die Dauer 
von 2 x 2,5 Min/250 UpM weiter vermischt. Das so erhaltene Gemisch wird dann 
sofort in den Extruder uberfuhrt. Die Einstellungen am Extruder werden auf Basis 
der mit dem Referenzmuster durchgefiihrten Extrusionsversuche fur alle weiteren 
Versuche fixiert [10 mm Locheinsatz; Drehzahl VorpreBe: 12 UpM, Drehzahl 
SchneckenpreBe 15 UpM, Vorwarmung und PreBkopf 40°C, VorpreBe: Schnecke mit 
Gegenmesser auBen oben: 20 mm bzw. auBen unten: 20 mm; Stellung der Spitz- 
kopfschnecke: normal; keine PreBkopfreduzierung; Vakuum: 0,8 bar]. Die Extrudate 
werden nach den weiter unten bezeichneten Priikriterien untersucht. 
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Tabelle 2 sind die Produktkenndaten der Celluloseether zu entnehmen, die als 
Vergleichsmuster in den nachfolgend bezeichneten Beispielen eingesetzt wurden. 



Tabelle 2: Produktkenndaten der zu Vergleichszwecken eingesetzten Celluloseether 



Bezeichnung des 
Produktes 0 


DS-Me 


MS-HE : 


Viskositat : 
[mPa*s] v 


Walocel® MKX 60 000 PF01 


1,57 


0,27 


57.740 


Walocel® MKX 40 000 PP01 


1,59 


0,29 


38.600 


Walocel® VP-M-20678 


U47 


0,28 


92.330 



Handelsprodukte der Wolff Walsrode AG 



Ergebnisse der Untersuchungen im Kalk-Zementputz 

Mit der erfindungsgemaB beanspruchten Celluloseethern wurden Versuche im 
Bereich Putze im Vergleich zum Referenzmuster Walocel® MKX 60000 PF01 (= 
Handelsprodukt der Wolff Walsrode AG) durchgefuhrt. Die Viskositaten der erfin- 
dungsgemaB verwendeten Methyl-Hydroxyethylcelluloseether sind im Vergleich 
zum Standard Tabelle 3 zu entnehmen und liegen alle auf einem ahnlich hohen 
Niveau. 

Tabelle 3: Produktkenndaten der eingesetzten Methyl-Hydroxyethylcelluloseether 



Nr. 


Muster 


Viskositat 






[mPa.s] 


1 


Walocel® MKX 60000 PF.01 l) 


;5,7.740 


2 


erfindungsgemaCes Muster 1 


59.215 


3 


erfmdungsgemaBes Muster 2 


62.161 


4 


erfmdungsgemaBes Muster 3 


59.804 



Referenzmuster (= Stand der Technik) 
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Die Ergebnisse der Siebanalysen sind Tabelle 4 zu entnehmen. 



Tabelle 4 : Siebanalysen im Vergleich 



Nr. 



Muster 



Walocel® MKX 60000 PF 01 1} 



erfindungsgemaJ3es Muster 1 



erfindungsgemaBes Muster 2 



erfindungsgemaBes Muster 3 



. Siebfraktionen [%] 2) 



< 0,25 mm 



99,90 



99,84 



98,59 



99,24 



< 0,20 mm 



: 99,95 



99,62 



95,20 



94,85 



<0,16 mm 



94,79 



98,79 



88,18 



87,51 



< 0,1 25 ! mm 



85,03 



93,20 



76,25 



74,54 



< 0,100 mm 



74,75 



83,83 



61,77 



58,46 



< 0,063 mm 



47,23 



50,15 



29,29 



23,23 



Referenzmuster (= Stand der Technik) 
2) Sieblinie nach Siebung uber Siebe mit Maschenweiten 0,25 mm; 0,20 mm; 0,16 mm; 
0,125 mm; 0,100 mm; 0,063 mm 



Die Ergebnisse der Austestungen sind nachfolgend zusammengestellt. Das Muster 
mit lfd. Nr. 2 entspricht in der Granulomere dem Referenzprodukt. Alle weiteren 
Muster besitzen einen z. T, deutlich geringeren Feinstpulveranteil. 

Tabelle 5 gibt das Ergebnis der anwendungstechnischen Untersuchungen im Kalk- 
Zementputz wieder. 



WW 5571 

- 17- 



Tabelle 5: Anwendungstechnische Ergebnisse im Kalk-Zementputz 



Nr. ' 


Muster 


. AusbreitmaG 2) •' 

[mm] bei T= ; 
20 °e -. 40 °C - 


Wasserruckhaltung 3) 
[%] bei T= . 
20 °C ; 40 °C 


Differenz 

WRV r%1 4) 
vv j\ v L /o j 


1 


Walocel® MKX 60000 PF 
0l'> 


166 


•160. 


■ 97,46 • 


96,49 


ft Q7 


2 


erfindungsgemaBes Muster 1 


169 


163 


97,65 


97,17 


0,48 


3 


erfindungsgemaBes Muster 2 


169 


163 


97,64 


97,04 


0,60 


4 


erfindungsgemafles Muster 3 


162 


162 


97,41 


96,72 


0,69 



Referenzmuster (= Stand der Technik) 

AusbreitmaB eingestellt auf 160 mm + 5 mm 

Bestimmung nach 5 Minuten; Abweichung tiberall ca. ± 0,1 % 

Differenz der Wasserruckhaltung fur T = 20 °C und T = 40 °C 



Die Ergebnisse zeigen fur die mit lfd. Nr. 2 - 4 bezeichneten erfindungsgemaB 
beanspruchten Muster im Vergleich zum Stand der Technik, insbesondere bei 
besonders kritischen Temperaturen von 40 °C, deutlich hohere Werte fur die Wasser- 
ruckhaltung besitzen. Da bekannt ist, dass uber die Hohe des Feinstpulveranteils die 
Hohe der Wasserruckhaltung im Putz gesteuert werden kann, wurde erwartet, dass 
die unter lfd. Nr. 3 - 4 bezeichneten Muster deutlich schlechtere Werte fur die 
Wasserruckhaltung, insbesondere bei Temperaturen von 40 °C, aufweisen. Aufgrund 
des teilweise deutlich geringeren Feinstpulveranteils der Muster 3 bis 4 ist das 
Ergebnis iiberraschend und entspricht nicht der Erwartung. 

Ergebnisse der Untersuchungen in Fliesenklebern 

Mit den erfindungsgemaB beanspruchten Celluloseethern wurden Versuche im 
Bereich Fliesenkleber im Vergleich zum Vergleichsmuster Walocel® MKX 40000 
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PP 01 (= Handelsprodukt der Wolff Walsrode AG) durchgefuhrt Die Ergebnisse 
werden nachfolgend diskutiert. 

Tabelle 6 sind die Viskositaten der Muster zu entnehmen. 

Tabelle 6: Viskositaten der fur Austestungen im Bereich Fliesenkleber ver- 
wendeten Produkte 



• ■■■ ; Muster '\ : . 




V^kosji^ ''-'Jx 


Walocel® MKX 40000 PP 01' ,} 


; . 38:600 . 


erfindungsgemaBes Muster 4 


38.003 


Muster 5 


37.414 


]) Referenzprobe (= Stand der Tec 


tinik) 



Die Muster sind hinsichtlich ihrer Viskositatsergiebigkeiten sehr gut miteinander zu 
vergleichen. Signifikante Unterschiede werden nicht aufgenommen. Auch zeigen die 
Sieblinien der Produkte praktisch identische Werte (Tabelle 7). 
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Tabelle 7: Sieblinien der in Fliesenklebern eingesetzten Celluloseether im Vergleich 



-Mustek 



■ Walpcel* MKX 40.000:HP0J - 1 } 



erfindungsgemafles 
Muster 4 



erfindungsgemaBes 
Muster 5 



: ' /.;v-^-'^ ' . Siebanatyse; [%]. 2y \ £ :£^^ ; d J.) 



< 0,250. mm 



.100 • 



99,7 



100 



TV 



2) 



V < 0 -200 mm 



; 9?^> ••; 



99,0 



99,9 



< .0,160 mm J 



99,5 



95,7 



99,4 



0, 1 25 mm. 



• ■ ;^7,3 . ./ 



89,1 



95,5 



^0;i00mnvi 



:&9ij?|-. 



80,2 



89,6 



V< P 0l063^iim" 



.A^l;8;^< 



54,5 



68,4 



Referenzprobe (= Stand der Technik) 
Sieblinie nach Siebung iiber Siebe mit Maschenweiten 0,25 mm; 0,20 mm; 
0,16 mm; 0,125 mm; 0,100mm; 0,063 mm 



Die weiteren Untersuchungen konzentrieren sich auf folgende Punkte: 
• Standfestigkeit, Scherstabilitat und Anrtihrverhalten 



Hierfur wird der Fliesenkleber im Becher vorgelegt und die entsprechende Menge 
Wasser dazugegeben. Nach dem Betatigen einer Stoppuhr wird nun 30 s mit 
einem Holzstab gut durchgeriihrt. Anschlieflend wird die Standfestigkeit des 
Fliesenklebers an dem hochgehaltenen Ruhrholz visuell beurteilt. Eine 
vollkommene Standfestigkeit, bei der sich der Fliesenkleber am Ruhrholz nicht 
bewegt, entspricht einer Bewertung von 100% Standfestigkeit; ein Wert von < 
80% bedeutet z.B., dass der Kleber eine zu diinne Konsistenz hat und sich nicht 
mehr vemunfug auf den Holzstab aufbringen laBt. 5 Min nach dem Anriihrbeginn 
wird die Probe nochmals 1 Min lang gut durchgeriihrt und zum zweiten Mai die 
Standfestigkeit (= Scherstabilitat) beurteilt. 
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Beurteilung der Scherstabilitat und des Anriihrverhaltens 

Die Beurteilung des Anriihrverhaltens fur die mit den in Tabelle 6 konfektionierten 
5 Celluloseethern ist iiberall identisch (= 97,5% Standfestigkeit). Die Muster sind 
normal einriihrbar und zeigen eine stetig zunehmende Verdickung. Die Stand - 
festigkeiten- bzw. Scherstabilitaten nach 30 s sowie die Beurteilung des Riihr- 
verhaltens nach der 5. und 6. Minute sind iiberall identisch. Die Scherstabilitat nach 
6 Minuten liegt iiberall auf gleichem Niveau. Unterschiede werden nicht auf- 
10 genommen. 

Weitere Parameter, die uberpruft wurden sind: 

• Aufbruch 

15 

Gepruft wird hierbei die VerpreBbarkeit von Fliesenkleberstegen in Abhangigkeit 
von der eingesetzten Anmachwassermenge. Dabei wird auf einen aufgekammten 
Fliesenkleber eine 10 x 10 cm-Glasplatte gelegt. Nach Belastung mit einem 
Gewicht wird die VerpreBbarkeit der Fliesenkleberstege anhand der Benetzung 

20 der Glasplatte ermittelt. Dafur wird der Fliesenkleber in der oben bezeichneten 

Weise angeruhrt und die Standfestigkeit nach 30 s sowie die Scherstabilitat nach 5 
Min bestimmt. Nach 7 Min wird der Fliesenkleber auf eine 10 x 10 cm 
Plexiglasplatte aufgetragen und mit einem Kammspachtel (6x6 mm; 60°- 
Stellung) abgekammt. Die Stoppuhr wird anschlieBend auf „NuH" gestellt. 10 Min 

25 nach dem Aufkammen wird die Glasplatte so auf den Kleber gelegt, dass die 

beiden AuBenkanten in der Stegmitte aufliegen. Daran anschlieBend wird sofort 
mit einem Gewicht von 2,21 kg 30 s mittig belastet. Die Benetzung der 
aufgelegten Glasplatte wird mittels Lineal oder einer Gitterfolie in Prozent 
angegeben. 



30 



WW 5571 



-21 - 

• Abrutschfestigkeit 

Bei der Bestimmung der Abrutschfestigkeit des Fliesenklebers wird der Fliesen- 
kleber auf eine Abrutschplatte [Hohe: 220 mm; 200 x 250 mm, Material: PVC] 
aufgekammt [Kammspachtel 4x4 mm]. Man ermittelt danrt mit einer gewogenen 
Fliese und Zusatzgewichten [Gewichte a 50 g] das maximale Gewicht einer Fliese 
[Steinzeugfliese 10 x 10 cm; 200 g], die von dem Kleber gerade noch gehalten 
wird. Angegeben wird das Abrutschen der Fliesen nach 30 s ohne Zusatzgewicht 
in mm bzw. das maximale Fliesengewicht in Gramm pro cm 2 [g/cm 2 ]. 

• Offenzeit 

Bei der Bestimmung der Offenzeit wird die Zeitspanne ermittelt, in der es moglich 
ist, in ein aufgekammtes Fliesenkleberbett Fliesen einzulegen. In einen aufge- 
kammten Fliesenkleber werden Fliesen nach definierten Zeit [5/10/15/20/25/30 
Min] eingelegt und spater wieder abgenommen. AnschlieBend wird die Benetzung 
der Rtickseiten der Fliesen beurteilt Fiir die Durchfuhrung der Untersuchungen 
werden 100 g Fliesenkleber in einem Becher a 200 mL vorgelegt. Fine definierte 
Menge Wasser wird hinzugegeben. Die Stoppuhr wird gedriickt, und anschlie- 
Bend wird 1 Min geruhrt, 3 Min stehengelassen und wiederum 1 Min geriihrt. Der 
Fliesenkleber wird anschliefiend auf eine Etermitplatte [40 x 20 cm] aufgestrichen 
und mit einem Kammspachtel [4x4 mm] aufgekammt. Die Stoppuhr wird auf 
„Nuir gestellt. Nach weiteren 5 Min wird die erste Fliese eingelegt und 30 s mit 
einem 3 kg Gewicht belastet. Im Abstand von 5 Min werden anschlieBend weitere 
Fliesen eingelegt und ebenfalls mit 3 kg belastet. Nach 40 Min werden alle Fliesen 
abgenommen und umgedreht. Die Benetzung der Fliesenriickseite mit Fliesen- 
kleber wird mit einer Gitterfolie in Prozent (gerundet auf 5%) angegeben. Als 
Offenzeit wird die Zeit in Min angegeben, bei der Werte von > 50% Kleber auf 
der Fliesenriickseite festgestellt werden. 
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• Haftzugfestigkeiten fur Normal-, Warm- und Wasserlagerung sowie Frost/Tau- 
Wechsellagerung nach EN 1348 

• Abbindezeit 

5 

Gepriift wird der Abbindeverlauf vom Anriihren eines Fliesenklebers uber den 
Abbindebeginn bis zum Abbindeende. Das Prinzip geht dahin, dass durch das 
Eindringen einer Nadel [automatisches Penetrometer nach Vicat] in den Fliesen- 
kleber die Abbindezeit ermittelt wird. Fur die Durchfuhrung der Versuche wird 

10 vorab der Wasser-Feststoff-Faktor ermittelt bzw. festgelegt. Mindestens 400 g des 

zu priifenden Fliesenklebers werden mit der zu ermittelnden Wassermenge 1 Min 
per Hand angeruhrt und sofort, moglichst luftblasenfrei, unter leichtem Stochern 
in einen vorher eingefetteten Hartgummikonus [Hohe: 40 mm] geflillt. 
AnschlieBend wird die Oberflache ohne Druck unter sagender Bewegung mit 

15 einem breiten Spachtel plan abgezogen. Bevor die Probeoberflache mit WeiBol 

[Typ P 420] abgedeckt wird, bestreicht man den auBeren Rand etwa 0,5 cm dick 
mit Fliesenkleber, um so ein Herunterlaufen des Oles zu vermeiden. Das Ol 
verhindert die Hautbildung und das Anhaften von Fliesenklebermaterial an der 
Prufnadel. Der Konus wurde mit der breiteren Offnung nach unten auf eine vorher 

20 gefettete Glasplatte [Durchmesser: 120 mm] gestellt. Die Glasplatte, die mit dem 

Konus gefullt wurde, wird auf den StativfuB des VicatgefaBes gestellt. Die 
Messung erfolgt so lange bis der Fliesenkleber vollstandig abgebunden ist und die 
Nadel hochstens 1 bis 2 mm eindringt. Die Abstande der MeBpunkte werden je 
nach Dauer der Abbindezeit kontinuierlich zwischen 5, 10 und 15 Min gewahlt. 

25 Die Eindringtiefe der Nadel als Funktion der Zeit zeigt den Abbindebeginn, wenn 

die Nadel nicht mehr durch den 40 mm hohen Fliesenkleberbrei hindurchfallt. Das 
Abbindeende zeigt sich dann, wenn die Nadel hochstens noch 1 bis 2 mm tief in 
den Fliesenkleberbrei eindringt. Als Ergebnis wird die Abbindezeit mit 
Abbindebeginn und Abbindeende in Stunden und Minuten angegeben. 

30 

Die Ergebnisse der Untersuchungen gehen aus Tabelle 8 hervor. 
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Tabelle 8: Ergebnisse der Untersuchungen im FliesenJdeber 



■ 


jfeimbnsioff 








MKX 40000 PP 01 (Referenz- 


% 


*;??f>i \V&i 

^; ;: ')oav|^-^ 






muster) 










erfindungsgemafles 
Muster 4 

eriindungsgemaBes 
Muster 5 


% 
% 


ffttf:' 


100 
_ 


100 


Wasser-Feststoff-Faktor 




> 0.-23 ;-' 


0,23 


0,23 


Aufbruch 










Benetzung 


% 




96 


96 


Abrutschtest 










nach 30 s 


mm 


1,4 


1,0 


1,0 


Gesamtgewicht 


g 


50 


50 


50 


max. Fliesengewicht 


g/cm 2 


<2,0 


<2,0 


<2,0 1 



WW 5571 



-24- 



Offenzeit 










eingelegt nach: 










5 min 


% 


t-^f^i-^u-.-i- 


90 


90 


10 min 


% 




60 


c c 

DD 


15 min 


% 




40 


40 


20 min 


% 




20 


35 


25 min 


% 




10 


15 


30 min 


% 


■■'SpUlg7,|. 


Spur 


Spur 


Haflzugfestigkeit nach EN 










1348 


N/mrn 


^ - \ l;,55- ; -:^; : 


t **~f A 

1,74 


1 O 1 

1,81 


Normallagerung 


N/mm 2 


■ ' 0, 28' • • ; 


0,63 


0,73 


W arm 1 age rung 


N/mm 2 


' 1 ? 22 


1,23 


1,41 


Wasserlagerung 


N/mm 2 


: 0,60 


0,64 


0,97 


Frost/Tau- Wecnsel lagerung 










Abbindezeit nach Vicat 










Beginn nach 


h: min 


12:15 


10:30 


10:45 


Ende nach 


h: min 


15:15 


13:30 


14:00 


Dauer 


h: min 


03:00 


03:00 


03:15 



Bei gleichem Wasser-Feststoff-Faktor und ahnlichen Offenzeiten zeigen die 
erfindungsgemaB beanspruchten Celluloseether in Fliesenklebern Vorteile beim 
Abrutschen der Fliesen und verbesserte Haftzugfestigkeiten, wobei insbesondere 
hohere Festigkeiten unter den als besonders kritisch geltenden Bedingungen der 
Warmlagerung [Lagerbedingungen der Fliesen bei 70°C] aufgenommen werden. 

Mit den erfindungsgemaB beanspruchten Celluloseethern wird zudem der 
Abbindebeginn der Fliesenkleber beschleunigt. Die hiermit formulierten Fliesen- 
kleber binden im Vergleich zum Referenzmuster alle um ca. 1 - 2 h schneller ab, 
wodurch die Fliesen schneller bearbeitbar bzw. begehbar werden. Die Dauer des 
AbbindeprozeBes vom Abbindebeginn bis zum Abbindeende liegt mit ca. 3 Stunden 
uberall auf einem vergleichbaren Niveau. 
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Ergebnisse der Untersuchungen zur Zementextrusion 

Mit der erfmdungsgemaB beanspruchten Celluloseethern wurden Versuche fur die 
Zementextrusion durchgefiihrt. Als Referenzmuster wurde Walocel® VP-M-20678 (= 
Handelsprodukt der Wolff Walsrode AG) eingesetzt. 

Die Viskositaten der erfmdungsgemaB beanspruchten Methyl-Hydroxyethylcellu- 
loseether sind im Vergleich zum Standard Tabelle 9 zu entnehmen und liegen alle auf 
einem vergleichbaren Niveau. 

Tabelle 9: Viskositaten der verwendeten Methyl-Hydroxyethylcelluloseether 



Nr. 


Muster 


Viskositat [mPa.s] 


1 


Walocel® VP-M-20678 l} 


92.330 


2 


erfindungsgemaBes Muster 6 


96.330 


3 


erfindungsgemaBes Muster 7 


93.090 


4 


erfindungsgemaBes Muster 8 


93.980 



0 Referenzmuster (= Stand der Technik) 



Das Ergebnis der Siebanalysen ist Tabelle 10 zu entnehmen. 



Tabelle 10: Siebanalysen im Vergleich 



Nr. 


Muster 


< 0,25 mm 


< 0,20 mm 


. Siebfrak 

< 0,16 mm 


:tionen [%] 

< 0,125 mm 


2) 

< 0;100 mm 


< 0,063 mm 


1 


Walocel ® VP-M-20678 ,} 


99,98 


99,92 


95,38 


.87,08 


■■75,24" 


49,64 : 


2 


erfindungsgemaBes 
Muster 6 


99,74 


99,32 


98,32 


94,83 


79,04 


55,48 


3 


erfindungsgemaBes 
Muster 7 


99,46 


98,69 


96,63 


91,44 


73,93 


50,32 


4 


erfindungsgemaBes 
Muster 8 


99,36 


98,23 


95,39 


88,00 


76,68 


52,69 



Referenzprobe (= Stand der Technik) 



2) Sieblinie nach Siebung uber Siebe mit Maschenweiten 0,25 mm; 0,20 mm; 
0,16 mm; 0,125 mm; 0,100mm; 0,063 mm 
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Die in Tabelle 10 unter Nr. 2 - 4 bezeichneten erfmdungsgemaB eingesetzten Cellu- 
loseether unterscheiden sich in ihrer Granulometrie nur unwesentlich von dem ein- 
gesetzten Referenzmuster und lassen sich somit sehr gut mit dem Standard ver- 
gleichen. 

Die Vorgehensweise bei der Herstellung der Mischung und der Extrudate ist weiter 
oben beschrieben. Wahrend der Versuchszeiten von jeweils 2 - 13 Minuten werden 
rechnergesteuert am Extruder verschiedene Maschinenparameter aufgenommen 
(PreBdruck, Austragsgeschwindigkeit des Extrudates, Stromaufhahmen Vor- und 
und SchneckenpreBe, Temperatur PreBkopf und Zylinder, Vakuum). Unterschiede im 
Vergleich zur Referenzprobe werden hier nirgendwo beobachtet. 

Die Beurteilungen am Extrudat konzentrieren sich auf die visuelle Beschaffenheit der 
Formkorper und die NaBrohdichte des extrudierten Materials. Die Ergebnisse dieser 
Beurteilungen sind Tabelle 1 1 zu entnehmen. 

Tabelle 1 1 : Anwendungstechnische Ergebnisse der Extrusionsversuche 



Nr. 


Muster 


Masse 
naB 
[g] 


Rohdichte 
feucht 
[g/mL] 


Beurteilung der Extrusion 


Zeit bis zur 

ersten 
RiBbildung. 


1 


Walocel® VP-M-20678 0 


512 


1,86 


wolkige Struktur, groBere RiBe-ab 
13min30s 


- 1 1 min 40 s 


2 


erfmdungsgemaCes 
Muster 6 


548 


1,88 


zu Beginn etwas schlechter als Nr. 
1, dann aber wie 1; weniger 
schlechte Stellen als Nr. 1; ins- 
gesamt etwas besser als Nr. 1, 
glatter 


1 2 min 30 s 


3 


erfindungsgemaBes 
Muster 7 


501 


1,87 


zu Beginn wie Nr. 1; glatte 
Oberflache; kleinere RiBe ab 12 
Min 55 s; etwas schlechter als Nr. 
2, aber besser als Nr. 1 


1 1 min 50 s 


4 


erfindungsgemaBes 
Muster 8 


462 


1,90 


zu Beginn schlechter als Nr. 3 
(unruhigere Oberflache), dann 
immer besser werdend mit fast 
keinen Lochern; insgesamt beste 
Probe 


13 min 



0 Referenzprobe (= Stand der Technik) 
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Insgesamt werden die Extrusionsformkorper, die mit den erfindungsgemaB ver- 
wendeten Celluloseethern gefertigt wurden, im Vergleich zum Stand der Technik 
deutlich besser beurteilt. Bessere Plastifizierungen sowie geringere RiBbildungen der 
Extrudate lassen sich mit den erfindungsgemaB verwendeten Celluloseethern er- 
halten. Fur den Anwender bedeutet dies eine erhdhte Sicherheit bei der Verarbeitung, 
da sich die Zeitspanne bis zum Auftreten der ersten RiBbildung bei Einsatz der 
erfindungsgemaB beanspruchten Produkte deutlich erhohen laBt. 
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oder Polysaccharidderivates in den Festkorperzustand durch Eintrag 
des gelosten oder gequollenen Polysaccharids oder Polysaccharid- 
derivates in eine Hochdrehzahl-Gasstrom-Prallmuhle, wobei durch 
den Gasstrom eines Uberhitzten Wasserdampf/Inertgas-Gemisches 
5 oder Wasserdampf-Luft-Gemisches mit einem Wasserdampfanteil von 

40 bis 99 Gew.-%, bezogen auf das Wasserdampf/Inertgas-Gemisch 
oder Wasserdampf/Luft-Gemisch, das Wasser ausgetrieben wird. 



c) Abtrennung der Feststoffpartikel des Polysaccharids oder Poly- 
10 saccharidderivates vom Gasstrom und ggf. Trocknung des Poly- 

\)£p saccharids oder Polysaccharidderivates. 

3. Verwendung von Polysacchariden oder Polysaccharidderivaten nach An- 
spruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Polysaccharidderivat ein 
1 5 Polysaccharidester oder Polysaccharidether ist 



20 



Verwendung von Polysacchariden oder Polysaccharidderivaten nach An- 
spruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass der Polysaccharidether ein Cellulose- 
ether, Starkeether und Guarether sowie Abmischungen derselben ist. 

Verwendung von Polysacchariden oder Polysaccharidderivaten nach An- 
spruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass der Polysaccharidester ein Cellulose- 
ester oder Starkester oder Abmischungen derselben ist. 



25 6. Verwendung von Polysacchariden oder Polysaccharidderivaten nach einem 
der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Baustoffgemische 
mineralisch gebundene Systeme sind. 



30 



7. 



Verwendung von Polysaccharidderivaten nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Baustoffgemische Hand- oder Maschinen- 
putze, Fliesenkleber, FuBbodenausgleichsmassen, Fugenfuller, Mortel, Spritz- 
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betonmassen, FlieBestriche, Zement- oder Kalk-Sandsteinextrudate, Spachtel- 
massen oder Leim-, Silikat-, Mineral- und Dispersionsfarben sind. 

8. Verwendung von Polysaccharidderivaten nach einem der Anspriiche 6 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Polysaccharid oder Polysaccharidderivat 
enthaltende Baustoffgemisch einen Feinststaubanteil von weniger als 
5 Gew.-%, mit einer PartikelgroBe kleiner 15 um und weniger als 2 Gew.-% 
mit einer PartikelgroBe kleiner 10 um sowie weniger als 1 Gew.-% mit einer 
PartikelgroBe kleiner 5 ^im besitzt. 
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Verwendung von Polysaccharide!! oder Polysaccharidderivaten, die nach 
Vergelung und HeiB-Dampf-Mahltrocknung mittels Gas- odcr Wasserdampf- 
trocknung hergestellt wurden, in Baustoffgemischen 

Zusammenfassung 

Beschrieben wird die Verwendung von Polysacchariden oder Polysaccharidderivaten 
als Komponenten fur Baustoffgemischen, wobei die Polysacchariden oder Poly- 
saccharidderivate erhaltlich sind durch 

a) Auflosung oder Quellung des Polysaccharids oder Polysaccharidderivates in 
50 bis 80 Gew.-% Wasser, bezogen auf das Gesamtgewicht. 

b) Uberfuhrung des Wassers aus dem gequollenen oder gelosten Polysaccha- 
riden oder Polysaccharidderivat in die Dampfphase und gleichzeitige Uber- 
fuhrung des gelosten oder gequollenen Polysaccharids oder Polysaccharid- 
derivats in den Festkorperzustand durch Eintrag des gelosten oder 
gequollenen Polysaccharidderivaten in eine Hochdrehzahl-Gasstrom-Prall- 
mtihle, wobei durch den Gasstrom eines uberhitzten Wasserdampf/Inertgas- 
Gemisches oder Wasserdampf-Luft-Gernisches mit einem Wasserdampfanteil 
von 40 bis 99 Gew.-%, bezogen auf das Wasserdampf/Inertgas-Gemisch oder 
Wasserdampf/Lufi-Gemisch, das Wasser ausgetrieben wird. 

c) Abtrennung der Feststoffpartikel des Polysaccharids oder Polysaccharid- 
derivates vom Gasstrom und ggf. Trocknung des Polysaccharids oder Poly- 
saccharidderivates. 
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